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(54) Silicium-Aluminium-Mischoxid, Verfahren zur dessen Herstellung und die Verwendung des 
Mischoxids 

(57) Flammenhydrolytisch hergesteiltes Silicium- 
Aluminium-Mischoxid mit einer Zusammensetzung von 
1 bis 99,999 Gew.% Al 2 0 3l Rest Si0 2> welches im 
Rontgendiffraktogramm eine amorphe Struktur auf- 
weist, und aus zusammengewachsenen Prim§rteilchen 
besteht, wobei in diesen PrimSrteilchen Kristallite vor- 
liegen, und diese Kristallite GrSBen zwischen einem 
und 200 Nanometer aufweisen und die spezifische 
Oberflache des Pulvers zwischen 5 und 300m 2 /g liegt, 
wird hergestellt, in dem man Silicium-Aluminiumhaloge- 
nide in einem bestimmten VerhSltnis zueinander ver- 
dampft, und mit einem Traggas in einer Mischeinheit mit 
Luft, Sauerstoff und Wasserstoff homogen mischt, 
diese Mischung in einem Brenner bekannter Bauart 
verbrennt, und nach der Abtrennung der Feststoffe von 
der Gasphase gegebenenfalls am Produkt anhSngende 
Halogenidreste durch einen weiteren Verfahrensschritt 
mit feuchter Luft bei erhohter Temperatur abtrennt. 

Gegenstand sind auch ein Verfahren zur Herstel- 
lung des flammenhydrolytisch hergestellten Silicium- 
Aluminium-Mischoxides und die Verwendung davon zur 
Herstellung von Dispersionen, die zum Polieren ins- 
besondere in der Elektronikindustrie (CMP) eingesetzt 
werden. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft ein Silicium-Alum'i- 
nium-Mischoxid, ein Verfahren zu seiner Herstellung 
sowie die Verwendung als Poliermittel in Dispersionen, 
die zum Poiieren von elektronischen Bauteilen ins- 
besondere fur CMP-Anwendungen benutzt werden. 
[0002] Aus der Patentschrift EP-0 585 544 sind 
flammenhydrolytisch hergestellte pulverformige Sili- 
cium-Aluminium-Mischoxide amorpher Struktur mit 
einer Zusammensetzung von 65 bis 72,1 Gew.% Al 2 0 3 
und 27,9 bis 35 Gew.% Si0 2 und einer BET-Oberflache 
zwischen 20 und 200 m2/g bekannt 
[0003] Gegenstand der Erfindung ist ein flammen- 
hydrolytisch hergestelltes Silicium-Aluminium-Misch- 
oxid-Pulver mit einer Zusammensetzung von 1 bis 
99,999 Gew.% Al 2 0 3 , vorzugsweise 40 bis 80 Gew.-% 
Al 2 0 3 , Rest Si0 2l welches dadurch gekennzeichnet ist, 
daB es im R6ntgendiffraktogramm eine amorphe Struk- 
tur aufweist, und aus zusammengewachsenen Primar- 
teilchen besteht, wobei in diesen PrimaYteilchen 
Kristallite vorliegen, und diese Kristallite Gr6Ben zwi- 
schen einem und 200 Nanometer aufweisen und die 
spezifische Oberflache des Pulver zwischen 5 und 300 
m 2 /g, vorzugsweise 50 bis 150 m 2 /g, liegt. 
[0004] Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist 
ein Verfahren zur Herstellung des flammenhydrolytisch 
hergestellten erfindungsgemaBen Silicium-Aluminium- 
Oxid-Pulvers, welches dadurch gekennzeichnet ist, daB 
man Silicium- und Aluminiumhalogenide in einem 
bestimmten Verhaltnis zueinander verdampft, und mit 
einem Traggas in einer Mischeinheit mit Luft, Sauerstoff 
und Wasserstoff homogen mischt, diese Mischung in 
einem Brenner bekannter Bauart verbrennt, und nach 
der Abtrennung der Feststoffe von der Gasphase gege- 
benenfalls am Produkt anhangende Halogenidreste 
durch einen weiteren Verfahrensschritt mit feuchter Luft 
bei erhohter Temperatur abtrennt. 
[0005] Es hat sich nun gezeigt, daB die erfindungs- 
gemaBen Silicium-Aluminium-Mischoxide, die zu einer 
Dispersion verarbeitet werden, hervorragende Eigen- 
schaften als Poliermittel aufweisen. 
[0006] Insbesondere konnen diese Dispersionen 
zum Poiieren in der Elektronikindustrie (CMP) einge- 
setzt werden. 

[0007] Das erfindungsgemaBe Silicium-Aluminium- 
Mischoxid kann weiterhin als FOIIstoff, als Tragermate- 
rial, als katalytisch aktive Substanz, als keramischer 
Grundstoff, in der Elektronikindustrie, als FOIIstoff fur 
Polymere, als Ausgangsstoff zur Herstellung von Glas 
Oder Glasbeschichtungen Oder Glasfasern, als Trenn- 
hilfsmittel, in der Kosmetikindustrie, als Absorbermate- 
rial, als Add'rtiv in der Silikon- und Kautschukindustrie, 
zur Einstellung der Rheologie von flussigen Systemen, 
zur Hitzeschutzstabilisierung, als Warmedammaterial, 
als FlieBhilfsmittel, in der Dentalindustrie, als Hilfsstoff 
in der pharmazeutischen Industrie, in der Lackindustrie, 
bei PET-Film-Anwendungen, in Fluoreszenz-Rohren, 



als Ausgangsstoff zur Herstellung von Rlterkeramiken 
oder Filtern, in Tonerpulvern, als Rostschutzmittel, als 
Mittel zum Film-Coaten von Polyethylen (PET) und 
Polyvinylacetat, in Tinten, in B arteries eparatoren einge- 
5 setzt werden. 

Beispiele 

[0008] Entsprechend der im Beispiel 1 der EP-0 
w 585 544 beschriebenen bekannten Brenneranordnung 
werden folgende Mengen zur Herstellung des Misch- 
oxids vorgegeben: 
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Beispiel 1 : 



[0009] Es werden 1 ,6 Nm 3 /h Kem-oder Reaktions- 
wasserstoff zusammen mit 5 Nm 3 /h Luft und 1 ,70 kg/h 
zuvor verdampftem SiCI 4 vermischt. In diese etwa 200 
°C heiBe Mischung werden weiterhin 2,5 kg/h gasfdrmi- 

20 ges AICI3 (das zuvor bet etwa 300°C verdampft wurde) 
zusatzlich eingespeist. Diese Mischung wird in einem 
Flammrohr verbrannt, wobei in dieses Flammrohr 
zusatzlich 12 Nm 3 /h Luft eingespeist werden. 
[0010] Nach dem Passieren des Flammrohrs wird 

25 das entstehende Pulver in einem Filter oder Zyklon von 
den salzsaurehaltigen Gasen getrennt, und anhaftende 
Salzsaurereste werden durch Behandlung bei erhohter 
Temperatur vom entstandenen Mischoxid abgetrennt 
[0011] Das Mischoxid weist dabei folgende anafyti- 

30 schen Daten auf: 

[0012] Spezifische BET-Oberflache 56 m 2 /g f pH 
einer 4-prozentigen Dispersion 4,52, SchOttgewicht 49 
g/l, Stampfgewicht 59 g/l. Zusammensetzung des Pul- 
vers: 63,6 Gew.% Al20 3 , 36,3 Gew.% Si0 2 . 

35 

Beispiel 2: 

[0013] Es werden 1,2 Nm 3 /h Kem-oder Reaktions- 
wasserstoff zusammen mit 6 Nm 3 /h Luft und 1 ,70 kg/h 

40 zuvor verdampftem SiCI 4 vermischt. In diese etwa 
200°C heiBe Mischung werden weiterhin 2,5 kg/h gas- 
formiges AICI 3 (das zuvor bei etwa 300°C verdampft 
wurde) zusatzlich eingespeist. Diese Mischung wird in 
einem Flammrohr verbrannt, wobei in dieses Flamm- 

45 rohr zusatzlich 12 Nm 3 /h Luft eingespeist werden. 

[0014] Nach dem Passieren des Flammrohrs wird 
das entstehende Pulver in einem Filter oder Zyklon von 
den salzsaurehaltigen Gasen getrennt, und anhaftende 
Salzsaurereste werden durch Behandlung bei erhohter 

50 Temperatur vom entstandenen Mischoxid abgetrennt 
[0015] Das Mischoxid weist dabei folgende analyti- 
schen Daten auf: 

[0016] Spezifische BET-Obemache 99 m 2 /g, pH 
einer 4-prozentigen Dispersion 3,9, SchOttgewicht 39 
55 g/l, Stampfgewicht 48 g/l. Zusammensetzung des Pul- 
vers: 64,3 Gew.% AfeOa, 35,52 Gew.% Si0 2 . 
[0017] Weitere Charakterisierung der Pulver: 
[0018] Die Pulver weisen folgende Besonderheit 
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auf: Die Rontgendiffraktogramme dieser Pulver (Rgur 1 
von Beispiel 1) zeigen, daB praktisch keine kristallinen 
Phasen im Pulver vorhanden sind. 
[0019] Gleichzeitig zeigt jedoch eine hochauflo- 
sende elektronenmikroskopische Aufnahme, daB in den 5 
Primarpartikeln der Pulver teilkristalline Bereiche vorlie- 
gen, die wahrscheinlich f Or das gute Polierverhalten der 
aus diesen Mischoxiden hergestellten Dispersionen 
verantwortlich sind (Rgur 2). 

10 

Patentanspruche 

1. Flammenhydrolytisch hergestelltes Silicium-Alumi- 
nium-Mischoxid-Pulver mit einer Zusammen- 
setzung von 1 bis 99,999 Gew.% Al 2 0 3( Rest Si0 2 , 15 
dadurch gekennzeichnet, daB es im Rontgendif- 
fraktogramm eine amorphe Struktur aufweist, und 
aus zusammengewachsenen Primarteilchen 
besteht, wobei in diesen Primarteilchen Kristaliite 
voriiegen, und dlese Kristaliite GrSBen zwischen 20 
einem und 200 Nanometer aufweisen und die spe- 
zifische Oberflache des Pulver zwischen 5 und 300 
m 2 /g liegt. 

2. Verfahren zur Herstellung des flammenhydrolytisch 25 
hergestellten Silicium-Aluminium-Mischoxides 
nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
man Silicium- und Aluminiumhalogenide in einem 
bestimmten Verhaltnis zueinander verdampft, und 

mit einem Traggas in einer Mischeinheit mit Luft, 30 
Sauerstoff und Wasserstoff homogen mischt, diese 
Mlschung in einem Brenner bekannter Bauart ver- 
brennt, und nach der Abtrennung der Feststoffe von 
der Gasphase gegebenenfalls am Produkt anhan- 
gende Halogenidreste durch einen weiteren Verfah- 35 
rensschritt mit feuchter Luft bei erh6hter 
Temperatur abtrennt. 

3. Verwendung des flammenhydrolytisch hergestell- 
ten Silicium-Aluminium-Mischoxides nach 40 
Anspruch 1 zur Herstellung von Dispersionen, die 
zum Polieren insbesondere in der Elektronikindu- 
strie (CMP) eingesetzt werden. 

4. Verwendung des flammenhydrolytisch hergestell- 45 
ten Silicium-Aluminium-Mischoxides nach 
Anspruch 1 als FOIIstoff, als Tragermaterial, als 
katalytisch aktive Substanz, als keramischer 
Grundstoff, in der Elektronikindustrie , als FOIIstoff 

fur Polymere, als Ausgangsstoff zur Herstellung so 
von Glas oder Glasbeschichtungen Oder Glasfa- 
sern, als Trennhilfsmittel, in der Kosmetikindustrie, 
als Absorbermaterial, als Additiv in der Silikon- und 
Kautschukindustrie, zur Einstellung der Rheologie 
von flussigen Systemen, zur Hitzeschutzstabilisie- 55 
rung, als Warmedammaterial, als FlieBhilfsmittel, in 
der Dentalindustrie, als Hilfsstoff in der phanmazeu- 
tischen Industrie, in der Lackindustrie, bei PET- 



Fllm-Anwendungen, in Fluoreszenz-Rohren, als 
Ausgangsstoff zur Herstellung von Filterkeramiken 
oder Filtern, in Tonerpulvern, als Rostschutzmittel, 
als Mittel zum Film-Coaten von Polyethylen (PET) 
und Polyvinylacetat, in Tinten, in Batterieseparato- 
ren. 
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